Docket No. 215150US0 

IN THE UNITED STATES PATENT AND TRADEMARK OFFICE 

IN RE APPLICATION OF: Gottlieb-Georg LINDNER, et al. GAL': 
SERIAL NO: NEW APPLICATION EXAMINER: 
FILED: HEREWITH 

FOR: SILICA BY PRECIPITATION AT CONSTANT ALKALI NUMBER. AND ITS USE 

REQUEST FOR PRIORITY 

ASSISTANT COMMISSIONER FOR PATENTS 
WASHINGTON. D.C. 20231 



o 
a, 



SIR: 



. is claimed pursuant to the provisions 
filed , is claimed pursuant to 



□ Full benefit of the filing date of U.S. Application Serial Number , filed 
of 35 U.S.C. §120. 

□ Full benefit of the filing date of U.S. Provisional Application Serial Number 
the provisions of 35 U.S.C. §1 19(e). 

0 Applicants claim any right to priority from any earlier filed applications to which they may be entitled pursuant to the 
provisions of 35 L T .S.C. §1 19, as noted below. 

In the matter of the above-identified application for patent, notice is hereby given that the applicants claim as priority: 

COUNTRY APPLICATION NUMBER MONTH/DAY/YEAR 

GERMANY 10112 441.4 MARCH 15, 2001 

Certified copies of the corresponding Convention Application(s) 

are submitted herewith 

□ will be submitted prior to payment of the Final Fee 

□ were filed in prior application Serial No. filed 

□ were submitted to the International Bureau in PCT Application Number 

Receipt of the certified copies by the International Bureau in a timely manner under PCT Rule 17.1(a) has been 
acknowledged as evidenced by the attached PCT IB 304. 



□ (A) Application Serial No.(s) were filed in prior application Serial No. 

□ (B) Application Serial No.(s) 

□ are submitted herewith 

□ will be submitted prior to payment of the Final Fee 



filed 
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Respectfully Submitted, 




Norman F. Obion 

Registration No. 24,6 IS 

Richard L. Treanor 

Registration No. 36.579 



Docket No. 215150CSO 

IN THE UNITED STATES PATENT AND TRADEMARK OFFICE 

INVENTOR(S) Gottlieb-Georg LINDNHR. et al. 
SERIAL NO: New Application 
FILING DAT I:: Herewith 

FOR: SILICA BY PRFCIPITA HON AT CONSTANT ALKALI NTMBLR. AND ITS L SI: 



o 
a- 



CO 



FEE TRANSMITTAL 



ASSISTANT COMMISSIONER FOR PATENTS 
WASHINGTON, D.C. 20231 



FOR 


NUMBER 
FILED 


NUMBER 
EXTRA 


RATE 


CALCULATIONS 


TOTAL CLAIMS 


20 - 20 


0 


sis 


SO. 00 


INDEPENDENT CLAIMS 


3 - 3 


0 


$84 - 


SO. 00 


□ MULTIPLE DEPENDENT CLAIMS ( If applicable) 


- S280 = 


SO. 00 


El LATE FILING OF DECLARATION- 


- S130 = 


Si 30 00 


BASIC FEE 


$740 00 


TOTAL OF ABOVE CALCULATIONS 


$870 00 


□ REDUCTION BY 50% FOR FILING BY SMALL ENTITY 


SO .00 


□ FILING IN NON-ENGLISH LANGUAGE 


r S130 - 


$0.00 


□ RECORDATION OF ASSIGNMENT 


$40 = 


$000 


| TOTAL 


$870 00 



□ Please charge Deposit Account No. 15-0030 in the amount of SO. 00 A duplicate copy of this sheet is enclosed 

□ A check in the amount of $870.00 to cover the filing fee is enclosed. 

□ The Commissioner is hereby authorized to charge any additional fees which may be required for the papers being filed 
herew ith and for which no check is enclosed herewith, or credit any overpayment to Deposit Account No. 1 5-0030 . 

A duplicate copy of this sheet is enclosed. 

Respectfully Submitted, 



Date 





Norman F. Obion 
Registration No. 24.618 
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Richard L. Treanor 
Registration No. 36.3 



BUNDESREPUBLIK DEUTSCHLAND s m 




Prioritatsbescheinigung uber die Einreichung 
einer Patentanmeldung 



Aktenzeichen: 



101 12 441.4 



Anmeldetag: 

Anmelder/lnhaber: 

Bezeichnung: 



15. Marz2001 

Degussa AG, Dusseldorf/DE 

Kieselsaure durch Fallung mit konstanter 
Alkalizahl und deren Verwendung 



IPC: 



C 01 B, A 23 K, C 1 1 D 



Die angehefteten Stucke sind eine richtige und genaue Wiedergabe der ur- 
sprunglichen Unterlagen dieser Patentanmeldung. 



Munchen, den 19. Juli 2001 
Deutsch^s Patent- und Markenamt 
Der President 

Im Auftrag 
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Kieselsaure durch Fallung mit konstanter Alkalizahl und deren Verwendung 

Die Erfindung betrifft Kieselsauren erhaltlich durch saure Fallung von Alkalisilikaten unter 
konstanter Alkalizahl und deren Verwendung als Tragerkieselsauren 

5 

Fallungskieselsauren als Tragermaterial insbesondere tur Vitamin E-Acetat oder Cholinehlorid 
sind lange bekannt. So ist zum Beispiel in EP 0 937 755 beschrieben, wie eine 
Fallungskieselsaure durch eine pH-kontrollierte Fallungsreaktion hergestellt und anschliefiend 
spriihgetrocknet wird. Eine so hergestellte Fallungskieselsaure ist besonders zur Adsorption 
10 von flussigen Wirkstoffen wie z. B. Cholinchloridlosung oder Vitamin E verwendbar. 

In DE 198 60 441 ist offenbart, wie ein Wirkstoffadsorbat aus einer Fallungskieselsaure und 
einem Wirkstoff hergestellt werden kann, in dem eine Kieselsauresuspension gemeinsam mit 
einem oder mehreren Wirkstoffen in eine mit HeiBluft erzeugte Wirbelschicht eingespruht oder 
15 eingedust wird. 

Es ist ebenfalls moglich, hydrophobe Fallungskieselsauren zu diesen Zwecken zu verwenden, 
so beschrieben in DE 198 25 687. 

20 Bei der Verwendung als Trager sind folgende Eigenschaften von Kieselsauren wichtig: 
£ Adsorptionskapazitat, eine gute Saugkinetik und geringer Feinstaubanteil. Auf Grund 
gestiegener Sicherheitsanspruche und dem Bediirfnis, immer hoher konzentrierte Adsorbate 
herzustellen, sind daher Tragerkieselsauren gefragt, die einen sehr geringen Feinstoffanteil bei 
gleichzeitig gestiegener Adsorptionsfahigkeit aufweisen. Die bekannten Kieselsauren besitzen 

25 in der Regel keine ausgepragte Saugcharakteristik fur polare Verbindungen Da Kieselsauren 
haufig als Tragermaterial fur polare Verbindungen wie z. B. Cholinehlorid, Propion- oder 
Ameisensaure eingesetzt werden, ist es Aufgabe der vorliegenden Erfindung, eine Kieselsaure 
bereitzustellen, die ein besonders gutes Saugverhalten bezuglich polarer Verbindungen besitzt. 



30 



Uberraschenderweise wurde gefunden, dass durch Herstellung der Fallungskieselsauren bei 
einer konstanten Alkalizahl Produkte erhalten werden konnen, die eine gute Saugcharakteristik 
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fur polare Verbindungen aufweisen 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von Silikaten durch 
Vorlegen von wassriger Silikatlosung 
5 _ gleichzeitiges Zudosieren einer wassrigen Silikatlosung und einer Lewis und/oder 

Bronsted-Saure 
- Rucksauern bis zu einem pH von 7-3,0 
Filtration 
Trocknung, 

10 wobei die Zudosierung der wassrigen Silikatlosung und der Lewis und/oder Bronsted-Saure 
unter Aufrechterhaltung einer konstanten Alkalizahl von mindestens 1 erfolgt. 

Die hohe Alkalizahl der erfindungsgemaBen bzw. erfindungsgemaB hergestellten 
Fallungskieselsauren bedingt eine hohe Silanolgruppendichte und verbessert damit eine hohe 
15 Aufnahmekraft fur polare Absorbate. 

Ebenso ist Gegenstand der vorliegenden Erfindung die Verwendung der erfindungsgemaBen 
Kieselsauren oder Silikate als Tragermaterial fur z. B. Futtermitteladditive, chemische 
Zwischenprodukte oder in der Waschmittelindustrie. 

20 

Es ist moglich, das vor oder wahrend der gleichzeitigen Zugabe von wassriger Silikatlosung 
und Saure ein Elektrolyt zugegeben wird. 

Elektrolyte im Sinne der vorliegenden Erfindung sind Metallsalze oder deren wassrige 
Losungen, die nicht in das amorphe Si0 2 -Gerust eingebaut werden, wie z B Na, K, Rb, Ba 
25 jeweils als Sulfat, Acetat, Halogenid oder Carbonat Der Anteil des Elektrolyten betragt 0,01 - 
26 Gew.-% (gerechnet als Metallion). 

Es ist ebenso mbglich, Metallsalze oder deren Losungen zur Fallungsmischung zu geben, die in 
das SiO-Gerust eingebaut werden, d h es werden Silikate erhalten Der Anteil dieser Metall- 
30 Ionen kann zwischen 1 und 50, bevorzugt 10 Gew -% liegen, gange lonen sind Al, Zr, Ti, Fe, 
Ca und Mg 
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Es sind Herstellverfahren fur Fallungskieselsauren bekannt, bei denen ein konstanter pH-Wert 
eingehalten wird Eine Fallungsreaktion bei konstanter Alkalizahl bedeutet dagegen, dass die 
Konzentration der frei verfugbaren Natriumionen konstant gehalten wird 

Durch die Saure-Base-Reaktionen bei der Fallung von Wasserglas mit Schwefelsaure werden 
einerseits Natriumionen als Natriumsulfat freigesetzt, andererseits werden Natriumionen in die 
sich bildenden Silikatagglomerate eingebaut. 

Da diese beiden Reaktionen kinetisch unabhangig voneinander ablaufen, haben Fallungen bei 
konstantem pH einen anderen Verlauf als die erfindungsgemaB durchgefuhrten Fallungen. 

Analog verandert sich bei einer Fallungsreaktion mit konstanter Alkalizahl der pH-Wert: So 
sinkt zum Beispiel bei einer konstanten Alkalizahl von 30 der pH-Wert von ca 10,35 auf 
Werte zwischen 8 und 10, je nach Dauer der Fallungsreaktion (gleichzeitige Zugabe von 
alkalischer Silikatlosung und Saure) Je langer eine solche Fallungsreaktion dauert, desto 
niedriger ist der pH-Wert am Ende der Reaktion. Vermutlich ist hierfur die Einlagerung von 
Natriumionen in die Kieselsaurestruktur verantwortlich 

Die erfindungsgemaBen Fallungskieselsauren werden bei einer Alkalizahl von mindestens 1, 
insbesondere mindestens 15, bevorzugt bei einer Alkalizahl von 15 bis 60, besonders bevorzugt 
bei einer Alkalizahl von 25 bis 50, ganz besonders bevorzugt bei einer Alkalizahl von 30 bis 40 
hergestellt, wobei die Alkalizahl wahrend der Fallungsreaktion konstant gehalten wird 

Zur Bestimmung der Alkalizahl (AZ) wird der Verbrauch an Salzsaure bei einer direkten 
potentiometischen Titration der Fallungssuspension bei einem pH von 8,3, d h. dem 
Umschlagspunkt von Phenolphthalein gemessen Der Verbrauch an Salzsaure ist ein Ma(3 fur 
den freien Alkaligehalt der LOsung bzw der Suspension Auf Grund der 
Temperaturabhangigkeit des pH-Wertes wird diese Messung bei 40 °C und nach einer 
VVartezeit von 15 Minuten durchgefuhrt. Eine genaue Beschreibung der MeBvorschrift findet 
sich in den Beispielen. 
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Gegenstand der Erfindung ist eine Fallungskieselsaure, gekennzeichnet durch die folgenden 
physikalisch-chemischen Daten: 

BET-Oberilache 50 bis 700 m 2 /g mit den Vorzugsbereichen 100-300 m7g, 

150-220 m 2 /g, 180-210 m 2 /g 
5 DBP-Aufnahme 100 bis 450 g/100 g mit den Vorzugsbereichen 250-450 g/100 g, 

280-450 g/lOOg 

Cholinchloridaufnahme 50 bis 400 g/100 g mit den Vorzugsbereichen 240-400 g/100 g, 

280-400 g/100 g (75 Gew.-% wassrige Losung) 
CTAB-Oberflache 50-350 m 2 /g mit den Vorzugsbereichen 100-250 m 2 /g, 

10 130-200 m 2 /g. 

wobei das Verhaltnis der DBP-Aufnahme zur Cholinchloridaufnahme als MaB zur Adsorption 
eines unpolaren und eines polaren Stoffes, kleiner 1,07, bevorzugt kleiner 1,05, ganz besonders 
bevorzugt kleiner 1,03 ist. 

15 

Da Kieselsauren oder Silikate unterschiedliche Affinitaten zu hydrophoben, d. h. unpolaren und 
hydrophilen, d. h. polaren Verbindungen besitzen, sind zwei MeBwerte zur vollstandigen 
Charakterisierung dieser Eigenschaft notwendig. Als MaB ftir eine Affinitat von Kieselsauren 
zu hydrophoben Verbindungen wird die DBP-Zahl, als MaB fur die Affinitat von Kieselsauren 
20 zu hydrophilen Verbindungen wird die Cholinchlorid-Aufnahme herangezogen. Das Verhaltnis 
dieser Werte DBP-/Cholinchloridaufnahme spiegelt somit eine neue Stoffeigenschaft wieder. 

Die erfindungsgemaBen Fallungskieselsauren oder Silikate konnen zusatzlich durch die 
modifizierte Searszahl gekennzeichnet sein. Die modifizierte Searszahl wird mit den in den 
25 Beispielen/Methoden beschriebenen Verfahren bestimmt und kann groBer 20, bevorzugt 
groBer 25, besonders bevorzugt groBer 28 sein. 

Bevorzugte wassrige Silikatlosung ist Natriumsilikatlosung, als Bronsted-Saure kann 
Schwefelsaure, Salzsaure, Kohlensaure oder Essigsaure eingesetzt werden Als Lewis-Saure 
30 konnen Al' -Ionen z B als Sulfat venvendet werden 

Die Bestimmung der BET-Oberflache erfolgt gemaB ISO 5794/1, Annex D, die der CTAB- 
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Oberflache gemaB ASTM D 3765-92, die DBP-Aufnahme gemaB der im Anhang 
beschriebenen Vorschrift. 

Die mit dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Fallungskieselsauresuspensionen 
5 werden in ublicher Weise filtriert und der Filterkuchen mit Wasser gewaschen. Der so erhaltene 
Filterkuchen wird ggf. verflussigt und mit dem ublichen Trocknungsverfahren, vvie 
Drehrohrofen, Buttnertrockner, Spin-Flash-Trockner, Puls-Combustion-Trockner, 
Spriihtrockner oder im Dusenturm getrocknet. Die weitere rein physikalische Behandlung 
durch Granulation und/oder Vermahlung ist ebenfalls moglich. Ebenso moglich ist eine 
Hydrophobierung oder eine Belegung mit Wachsen. 

Die erfindungsgemaBen Fallungskieselsauren oder Silikate konnen insbesondere als Trager fiir 
Futtermitteladditive wie z. B. Ameisensaure, Propionsaure, Milchsaure, Phosphorsaure, 
Cholinchloridlosung oder Pflanzenextrakten zum Beispiel Tagetesextrakt verwendet werden. 

15 

Weiterhin konnen die erfindungsgemaBen Fallungskieselsauren als Tragermaterial fur 
chemische Zwischenprodukte wie Melaminharze oder Lackadditive oder in der 
Waschmittelindustrie als Trager fur Duftstoffe oder Detergentien verwendet werden 

20 AuBerdem konnen die erfindungsgemaBen Fallungskieselsauren oder Silikate, als FullstofT in 
^ Elastomeren/KunststofTen, Batterieseparatoren, Zahnpasten, Katalysatortragern oder als 
Flockungshilfsmittel verwendet werden. 

Die folgenden Beispiele und Messvorschriften sollen die Erfindung naher erlautern, ohne ihren 
25 Umfang einzuschranken. 

Beispiele 



30 AUgemeine Versuchsvorschrift: (Beispiel 1-8) 
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In einem Fallbehalter mit einem Fassungsvermogen von 2m 3 (betriffl alle TV-Technikums- 
Versuche, LV: 401, BV: 80m 3 ) wird Wasser vorgelegt und eine bestimmte Menge von 
Wasserglas=Natriumsilikatldsung zudosiert. Die Werte fur die Dichte der 
Natriumsilikatldsung, Schwefelsaure, des Si0 2 -Gehalts, Na 2 OGehalts, Temperatur und die 
Alkalizahl (AZ-Zahl) sind den Tabellen zu entnehmen Nach Erreichen der Solltemperatur 
vverden Natriumsilikatldsung und Schwefelsaure zudosiert Hiernach wird mit gleichbleibender 
Dosiergeschwindigkeit weiter Schwefelsaure zudosiert, bis ein pH-Wert von 3,5 erreicht wird 
Die Suspension mit dem beschriebenen Feststoflfgehalt wird uber Filterpressen 
(Membranfilterpressen) filtriert und anschlieBend for die Trocknung aufbereitet. Die 
Verflussigung des Filterkuchens erfolgt durch Zugabe von Schwefelsaure unter Einsatz eines 
Scheraggregates bis zur gewunschten Viskositat und pH-Wert. AnschlieBend wird die Speise 
getrocknet. 



Abkurzungsverzeichnis 

15 AZ - Alkalizahl 

WGL- Vorlage = Wasserglasvorlage = Vorlage an Natriumsilikatldsung 
WGL - Wasserglas 

VA = Zeitpunkt, an dem die Viskositat deutlich zunimmt, auch als Gelpunkt bezeichnet 

Fc = Fallgeschwindigkeit in [mol/(l • min)], definiert durch 

20 ml/min (SaurezufluB^I ♦ mol/1 (Molaritat der Saure) 

1 (Vorlage) 

i 

% TS-Speise = % Feststoffanteil in der Trocknerspeise 
GV-Din = Gluhverlust nach DIN 
LF = Leitfahigkeit 
25 CC-Aufnahme - Cholinchloridaufnahme 
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Bestimmung der modifizierten Sears-Zahl von Kieselsauren, Silikaten und hydrophoben 
Kieselsauren 

1 Anwendung 

Durch Titration mit 0 1 N KOH im Bereich von pH 6 bis pH 9 lassen sich freie OH- 
Gruppen erfassen 

2 Gerate 

2 1 Prazisionswaage auf 0.01 g genau 
2 2 Memotitrator DL 70, Fa. Mettler, 

ausgerustet mit 10 ml und 20 ml Burette, 1 pH-Elektrode sowie 1 Pumpe (z B 

NOUVAG-Pumpe, Typ SP 40/6) 
2 3 Drucker 

2.4 TitriergefaB 250 ml Fa. Mettler 

2. 5 Ultra-Turrax 8000-24000 UpM 
2 6 Thermostat isiertes Wasserbad 

2 7 2 Dispenser 10-100 ml zur Dosierung von Methanol bzw. entionisiertem Wasser 
2 8 1 Dispenser 10-50 ml zur Dosierung von entionisiertem Wasser 
2.9 1 Messzylinder 100 ml 

2 10 IK A Universalmuhle M 20 

3. Reagenzien 

3 1 Methanol p A 

3.2 Natriumchlorid-Losung, (250 g NaCl p. a in 1000 ml entionisiertem Wasser) 

3.3 0.1N Salzsaure 

3.4 0.1 N Kalilauge 

3 5 entionisiertes Wasser 

3 .6 Pufferlosungen pH 7 und pH 9 



4 Durchfiihrung 
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4 1 Probenvorbereitung 

Ca 10 g Probe werden 60 Sekunden in der IKA-Universalmuhle M 20 gemahlen. 
Wichtig: Da nur sehr fein vermahlene Proben zu reproduzierbaren Ergebnissen 
fuhren, mussen diese Bedingungen genau eingehalten werden 

4 2 Durchflihrung der Analyse 

4.2 1 2 50 g der nach Punkt 4 1. vorbereiteten Probe in ein 250 ml TitriergefaB 
einwiegen. 
4.2.2 60 ml Methanol p. A zudosieren 
JA) 4 2.3 Nach vollstandiger Benetzung der Probe 40 ml entionisiertes Wasser zugeben 

4.2.4 Mittels Ultra Turrax 30 Sekunden bei einer Drehzahl von ca. 18000 UpM 
dispergieren 

4.2.5 Mit 100 ml entionisiertem Wasser die am GefaBrand und Ruhrer anhaftenden 
Probepartikel in die Suspension spulen. 

15 4 2.6 Probe in einem thermostatisiertem Wasserbad auf 25 °C temperieren 

(mindestens 20 Minuten). 
4.2.7 pH-Elektrode mit den Pufferlosungen pH 7 und pH 9 kalibrieren. 
4 2.8 Probe wird nach der Methode S 91 1 im Memotitrator DL 70 titriert Bei nicht 
eindeutigem Titrationsverlauf wird nachtraglich eine Doppelbestimmung 
20 durchgefiihrt. 

Als Ergebnisse werden ausgedruckt: 
pH 

25 Vi in ml/5 g 

V 2 in ml/5 g 



30 



Prinzip: 

Zunachst wird der Ausgangs-pH-Wert der Suspension gemessen, danach wird je nach 
Ergebnis mit KOH bzw. HC1 der pH-Wert auf 6 eingestellt Danach werden 20 ml 
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NaCl-Losung zudosiert. Mit 0.1 N KOH wird dann die Titration bis zum pH-Wert 9 
fortgesetzt. 

Sears-Zahlen: 

Si - OH + NaCl < Si - ONa + HC1 
HC1 + KOH < KC1 + H 2 0 



5 Berechnung 



V! = V * 5 
E 



V 2 = V * 5 
15 E 

Vi = ml KOH bzw ml HC1 bis pH 6 / 5 g Substanz 
V 2 = ml KOH-Verbrauch bis pH 9 / 5 g Substanz 
E = Einwaage 

20 

6 Anlage 

Titrationsbedingungen fur Analyse S 91 1 am Memotitrator DL 70. 

i 

25 Bestimmung der Alkalizahl: 

Als Alkalizahl-Bestimmung, im nachfolgenden kurz AZ-Bestimmung genannt, versteht man 
den Saureverbrauch Salzsaure bei einer direkten potentiometrischen Titration von alkalischen 
Vorlagen bzw. Suspensionen bis zu einem pH-Wert von 8,3 (historisch gesehen: pH 8,3 
entspricht dem Umschlagspunkt von Phenolphthalein); man erfaBt hiermit den freien 
30 Alkaligehalt der Losung bzw. Suspension. 
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Das pH-Gerat wird bei Raumtemperatur kalibriert, die Einstab-MeBkette auf 40°C 
abgeglichen und der Probenansatz dann auf 40 °C temperiert, urn nach erreichter Temperatur 
die Titration durchzuflihren 

5 Aufgrund eines sich erst langsam einstellenden Gleichgewichts zwischen der Kieselsaure / dem 
Silikat bei dem vorgegebenen pH-Wert - hier 8,3 - bedarf es einer Wartezeit bis zum 
entgultigen Ablesen des Saureverbrauchs. Es stellte sich durch umfangreiche Untersuchungen 
heraus, dass fur die AZ-Bestimmung eine Wartezeit von 15 Minuten einzuhalten ist, nach 
welcher sich das Gleichgewicht stabil eingestellt hat und eine gute Reproduzierbarkeit 
j^^O gewahrleistet ist 

Methodenbeschreibung: 

15 pH - Gerat - Kalibrierung: 

• Kalibriertemperatur Pufferlosungen 20° C 

• Temperaturabgleich 20° C 

Messung Suspension: 

• Temperaturabgleich des pH - Gerates bei 40°C 

• 50 ml Suspension 

• 50 ml dest. Wasser 

• Salzsaure c = 0,5 mol/1 

• Suspension auf 40° C temperieren 

• Saureverbrauch nach 1 5 min Titrationszeit ermitteln 

• Titrationsende bei pH 8,3 

Methodengenauigkeit: +/- 0,1 mL Saureverbrauch 




30 

Bestimmuiig der maximalen Cholinchloridabsorption: 
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Prufmittel: 

A. Priifgerate: 

250 ml Becherglas hohe Form 
Spatel 

Prazisionswaage 

B. Priifsubstanzen: 

75%ige Cholinchloridlosung [Cholinchlorid, reinst (Merck)] 
JO zu priifende Kieselsaure 

Hinweis auf Kalibrierung 

Die Pruflosung wird bei Neuanlieferung vergleichend zur bis dato verwandten Qualitat gepruft. 
Die Waagen werden vor Gebrauch auf Funktionalitat gepruft sowie jahrlich gewartet. 

15 

Durchfuhrung: 

10 g der zu prufenden Tragerkieselsaure werden in ein 250 ml Becherglas hohe Form 
20 eingewogen und tropfenweise unter Ruhren mit dem Spatel 75%ige Cholinchloridlosung 
| zugegeben. Durch standiges Beobachten der Mischung wird uberpruft, wann die maximale 
Aufnahme erreicht ist. Bei genauer Betrachtung lassen sich weiBe Kieselsaureteilchen 
erkennen, die sich von wachsartigen (gesattigten) Teilchen deutlich abheben. Die maximale 
Cholinchloridaufnahme ist erreicht, wenn sich keine unbeladenen Teilchen mehr in der 
25 Mischung befinden und diese noch nicht wachsartig/schmierend ist. 



Auswertung: 

(a-10)x 100 

Max Cholinchloridaufnahme in g/lOOg = 

10 

a = Gesamtgewicht 



30 
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Patentanspriiche: 

1. Fallungskieselsaure, gekennzeichnet durch die folgenden physikalisch-chemischen Daten: 
BET-Oberflache 50 bis 700 m 2 /g 

5 DBP-Aufnahme 100 bis 450 g/100 g 

Cholinchloridaufnahme 150 bis 400 g/100 g (75 Gew -% wassrige Lbsung) 
CT AB-Oberflache 50 bis 3 50 m 2 /g 

DBP/Cholinchloridaufnahme kleiner 1,07. 

. 10 2. Fallungskieselsaure nach Anspruch 1, 
™ dadurch gekennzeichnet, 

dass die Fallungskieselsaure zwischen 0,01 und 26 Gew.-% eines Elektrolyten enthalt. 

3. Fallungskieselsaure nach Anspruch 1, 
15 dadurch gekennzeichnet, 

dass die Fallungskieselsaure zwischen 1 und 50 Gew.-% Metallionen aus der Gruppe Al, 
Mg, Ca, Ti, Zr, Fe enthalt 

4. Fallungskieselsaure nach einem der Anspruche 1 bis 3 zusatzlich gekennzeichnet durch 
20 eine modifizierte Searszahl von mindestens 20. 



5 . Verfahren zur Herstellung einer Fallungskieselsaure durch 
Vorlegen von wassriger Silikatlbsung 

gleichzeitiges Zudosieren einer wassrigen Silikatlbsung und einer Lewis und/oder 
25 Br0nsted-Saure 

Rucksauern bis zu einem pH von 7-3,0 
Filtration 
Trocknung, 
dadurch gekennzeichnet, 

30 dass die Zudosierung der wassrigen Silikatlbsung und der Lewis und/oder Bronsted-Saure 

unter Aufrechterhaltung einer konstanten Alkalizahl von mindestens 1 erfolgt 
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6. Verfahren nach Anspruch 5, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die Alkalizahl mindestens 15 betragt. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 5 oder 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass vor oder wahrend der gleichzeitigen Zugabe von wassriger Silikatlosung und Lewis- 
und/oder Bronsted-Saure ein Elektrolyt zugegeben wird. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 5 oder 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass vor oder wahrend der gleichzeitigen Zugabe von wassriger Silikatlosung und Lewis 
und/oder Bronsted-Saure Ionen aus der Gruppe Al, Ti, Tr, Fe, Mg oder Ca zugegeben 
werden 

9. Verwendung der Fallungskieselsaure nach einem der Anspruche 1 bis 4 als Tragermaterial 
fur Futtermitteladditive, chemische Zwischenprodukte oder in der Waschmittelindustrie. 

10. Verwendung der Fallungskieselsaure nach einem der Anspruche 1 bis 4 als Trager flir 
Ameisensaure, Propionsaure, Milchsaure, Phosphorsaure, Cholinchloridlosung, 
Pflanzenextrakten, Melaminharze, Lackadditive, Duftstoffe oder Detergentien. 



1 1 Verwendung der Fallungskieselsaure nach einem der Anspruche 1 bis 4 in 
Elastomeren/Kunststoffen, Batterieseparatoren, Zahnpasten, Katalysatortragern oder als 
Flockungshilfsmittel. / 
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Zusammenfassuiig: 

Fallungskieselsaure oder Silikate, erhaltlich durch saure Fallung von wassrigen Silikatlosungen 
unter Beibehaltung einer konstanten Alkalizahl von mindestens 1 

5 

Verwendung als Tragermaterial, z B fur Cholinchlorid. / 




m 



